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问题解答
·

双硫踪法测定尿铅

上海市杨浦区中心医院职业病科 王 丽 辉 曹 通

尿铅测定是目前铅中毒的诊断指标之一
,

而且是

观察驱铅试验和 治疗效果的可靠指标
。

所以在铅作业

普查和诊断治疗中
,

尿铅测定具有重要意义
。

现将尿铅测定中经常遇到的一些问题以间答形式

分述如下
:

一
、

如何留取尿样 ?

答
:

留样— 可分一 次和 24 小时尿样
。

一次尿样适

宜于下厂体检
,

在现场采集标本
,

优点是方便
,

缺点

是易被污染
。

解决办法
:

①留尿样时间应在
.

匕班前或下

班后
;

②留尿场所应离开作业现场 ; ③尿 量 略 大 于

50 m l ; ④留尿前先洗净手
,

不穿工作服
。

24 小时尿样适宜在病房留置
,

收集 2 4小时全部尿
,

尿量不少于 l o 00 ml
。

正确收集 24 小时尿的解决办法
:

①限定留尿时间
: 6 点到次日 6 点

,

即今日 6 时小便

将尿弃之
,

6 时以后至翌 日 6 时的尿留入瓶内
; ②大

便时先留尿于瓶内
;

③以增减饮 水 量来 控 制 留 尿

量
。

二
、

尿样的前处理应注意些什么 ?

答
:

前处理有热消化法 (包括干消化法
、

湿消化

法和高温灰化法 ) 及冷消化法
。

其 目的都是要破坏尿

样中的有机物使之无机化
。

湿消化中加硫酸
、

硝酸和

高氯酸
,

消化过程先文火加热
,

防止尿液翻泡逸 出造

成样品损失
。

干 消化法不加硫酸
,

加硝酸和高氯酸
,

消化过程防止大火加热造成内容物溅向瓶 口而不便溶

解
。

需加表面皿让酸慢慢蒸发
。

三
、

尿铅河定对试剂有哪些要求?

钾 答
:
尿铅测定试剂要求 A R 级以上

。

双硫腺— 极易氧化
,

双硫踪的氧化在测定中主

要表现出与铅络合能力降低
,

空白值增高
。

解 决 办

法
:

将氧化的双硫腺提纯后使用
。

氯仿— 氯仿的质量差别很大
,

质量差 的表现出

有氧化产物和不能较好地分层及含有较多的 金 属 离

子
,

影响测定
。

解决办法
:

选用分析纯以上的氯仿
,

使用前最好做预试验
,

如空白较高可作蒸馏 提 纯 处

理
。

氨水— 不同生产厂
,

批号不同
,

氨水质量
、

碱度

也不尽相同
,

这对双硫腺铅的络合可造成影响
。

解决

方法
:

批量购进试剂
,

做好预试验
,

绘制标准曲线
。

四
、

在苯取和络合步骤中要注意些什么?

答
:
双硫腺萃取铅有单色法和混色法

。

在选用某

种方法时
,

要掌握其方法特点
。

如湿消化法 选 用 硫

酸
、

硝酸
、

过氯酸作消化液
,

要考虑到硫酸剩余量的

不同
,

调节 p H是关键
,

要严格控 制 p H
,

将 p H调 至

p H S
.

5 以上
,

达到双硫腺铅的络合 p H 范围
,

否则

不宜用混色法
。

因为在 p H S
.

5一 n 间双硫腺氯仿的

空白值有较大差别
,

所以
,

湿硝化 后采用单色法测定

更好
,

应用洗涤液在洗去多余双硫踪的同时也能使少

量铅在洗涤过程中损失
,

但其结果是比较实际的
。

鉴

于在大量体检工作中测定步骤的简便
,

多采 用 不 调

p H 的方法
,

而选用干消化法
,

干消化法没有湿消化

法方便
,

但使样品加硝酸后都消化至干
。

标 准
、

空

白
、

测定管在消化后的酸度都基本一致
,

然后加入有

一定量氨水的碱牲缓冲液
,

使溶液基本达到 p H ll 的

范围内
,

这时应用混色法误差就不大
`
冷消化法在测

定的同时在标准和空白管内需加稳定剂以消除和减少

在测定微量尿铅时出现的负值现象
。

五
、

尿铅测定的防污染问题如何解决?

答
:

所有的检测容器包括三角烧瓶
、

分液漏斗
、

吸管
、

试管
、

量筒
、

比色皿等都需稀硝酸浸泡处理
。

分

析用水必须是去离子水
。

如做了高浓度的标本器皿未

经酸洗处理就接着使用将会影响到下一次的测定
。

氯

仿内的少量水分会造成溶液混浊
,

常用脱脂棉塞入分

液漏斗下端过滤水分或用无水硫酸钠 1 克左右脱水
。

要选用无铅清洁干燥的脱脂棉或分析纯的 无 水 硫 酸

钠
,

要注意微量铅的影响
。

六
、

比色与计算上的误差如何防止?

答
: 比色前选用经酸洗干燥后且透光率相同的比

色皿
,

以蒸馏水校零
,

比色时先比色空白与标准管
,

然后 比测定管
。

为了减少标准曲线通过零点与否产生的误差
,

每

次测定选用两个标准法计算样品含量的计算法可消除

计算误差
。

计算公式为
: x R = x 。 - 蜘△苏

(儿 一
八 )

说明
:

式中△父
, 、

八 y s
分别为两个标样的含量差

及相应的信号差值
,

x s 、

y :
为相应的标准与信号值

。


